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(S) Fur die Beurteilung der Patentfahigkeit 
in Betracht gezogene Druckschriften: 

DE-PS 17 67 184 
GMELIN: Handbuch der Anorganischen Chemie, 8. 
Aufl. Bd. 28, Teil 7, S. 126-132(1975); 


(3) Verfahren zum Eindampfen 


Q>7) Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Eindampfen einer 
waSrigen, konzentrierten salzhaltigen Losung Oder Suspen- 
sion. Bei einem solchen Verfahren soli das Verspritzen der 
Losung oder Suspension verringert oder verhindert werden. 
^ indunjjsgema S"^ifd~vorgesch lag e rTi d er - Lo s u n g od eT~ 
Suspension vor dem Eindampfen Borax zuzugeben. 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Eindampfen einer waBrigen, konzentrierten salzhaltigen Losung 
oder Suspension. 

. Unter Eindampfen soil das Austreiben von Wasser aus der Losung oder Suspension bei erhohter Temperatur 
bis zum Erhait eines Kristallbreis oder trockenen Produkts verstanden werden. Unter vermindertem Druck kann 
das Eindampfen bei entsprechend verminderter Temperatur durchgefuhrt werden. 

Im Labor und in der Technik stellt sich haufig die Aufgabe, waBrige, konzentrierte salzhaltige Losungen oder 
Suspensionen einzudampfen. 

In G. Jander, E. Blasius, Lehrbuch der analytischen und praparativen anorganischen Chemie, 6. Auflage, 
S. Hirzel Verlag Stuttgart (1966) wird in den ailgemeinen Arbeitsgrundlagen auf Seite 72 auf mogliche Gefahren 
beim Eindampfen hingewiesen: "Besondere Vorsicht beim Eindampfen ist geboten, wenn sich ein fester Korper 
ausscheidet. Dabei tritt leicht starkes Spritzen ein." 

Das Spritzen in der letzten Phase der Trocknung, d. h. bei Ubergang von konzentrierter Salzlosung zum 
Kristallbrei oder trockenen Produkt stellt nicht nur ein Sicherheitsrisiko dar, sondern fuhrt zu starken Ablage- 
rungen und Verkrustungen im Oberteil des EindampfgefaBes und gegebenenfalls in angeschlossene Abgas- oder 
Absaugleitungen bis zum Verstopfen dieser Leitungen. NaturgemaB ist das Spritzen insbesondere dann auBerst 
unerwiinscht, wenn es sich bei den Losungen oder Suspensionen urn Losungen toxischer oder radioaktiver 
Abfalisalze handelt, da dann auch die Gefahr einer Kontamination besteht. 

Es sind verschieden Versuche gemacht worden, das Spritzen beim Eindampfen von Losungen oder Suspensio- 
nen durch kontinuierliches Riihren, Verwendung von mechanischen Abscheidern, Prallblechen etc. oder durch 
Zusatz von oberflachenaktiven Substanzen unter Kontrolle zu bringen. Diesen Versuchen war nur ein maBiger 
Erfolg beschieden. Kontinuierliches Riihren erfordert einen hohen apparativen Aufwand, insbesondere, wenn 
bei Unterdruck gearbeitet werden soil. Prallbleche bewirken eine unzureichende Abscheidung der verspritzen- 
den Tropfchen. Die Wirkung von oberflachenaktiven Substanzen ist nur begrenzt. 

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, das Spritzen beim Eindampfen oder Trocknen von waBrigen, 
konzentrierten salzhaltigen Losungen oder Suspensionen zu vermindern, oder zumindest stark zu vermindern, 
ohne daB mechanisch wirkende Elemente verwendet werden. 

Die Aufgabe wird erfindungsgemaB dadurch gelost, daB zur Verhinderung und/oder Verminderung des 
Spritzens beim Eindampfvorgang der Losung oder Suspension vor dem Eindampfen Borax in einer Menge von 5 
bis 30 g pro Liter Losung oder Suspension zugegeben wird und daB das Eindampfen bei einer Temperatur 
zwischen 70 und 150° C durchgefuhrt wird. Vorteilhafte Ausfuhrungsformen des erfindungsgemaBen Verfahrens 
sind in den abhangigen Patentanspruchen beschrieben. 

Es ist zwar aus der DE-PS 17 67 184 bekannt, radioaktiven borhaltigen Abwassern Natriumhydroxid zuzuset- 
zen, wonach Bor als Natriumborat vorliegt, und diese Abwasser so weit einzuengen, bis das verbleibende Wasser 
durch Kiihlungskristallation als Kristallwasser des Natriumborats gebunden wird. 

Der Fachmann kann dieser Druckschrift jedoch nicht entnehmen, daB der erfindungsgemaBe Zusatz von 
Borax generell das Spritzen beim Eindampfen verringert oder ganz verhindert 

Das Spritzen beim Eindampfen oder Trocknen von Losungen oder Suspensionen kann durch Zusatz von 
Borax erheblich reduziert werden. Bevorzugt wird, unterhalb einer Temperatur von 100°C zu arbeiten und die 
Losung oder Suspension unter Unterdruck zu halten. Als besonders gunstig erweist es sich, bei ca. 80° C und ca. 
200 mbar einzudampfen. 

Vorzugsweise wird Borax in einer Menge von 7,5 bis 10 g pro Liter einzudampfender Losung oder Suspension 
eingesetzt. Hohere Mengen als 30 g/l sind unnotig. 

Die errechnete Menge an Borax kann sowohl bei chargenweisem wie auch bei kontinuierlichem Betrieb vor 
Beginn des Eindampfens im EindampfgefaB vorgelegt werden. Es ist jedoch gleichermaflen moglich^der Losung 
oder Suspension bereits im Lager- oder Vorratsbehalter Borax zuzusetzen. 

Enthalt die Losung oder Suspension radioaktive Abfalisalze, so wird das Eindampfen vorzugsweise in endla- 
gerfahigen Behaltern oder Abschirmbehaltern, etwa solchen aus GuBeisen, durchgefuhrt 

Die Wirkungsweise von Borax beim Eindampfen von Losungen oder Suspensionen konnte noch nicht vollig 
aufgeklart werden. Eine entscheidende Rolle spielte vermutlich die Freisetzung von Kristallwasser wahrend des 
Eindampfens. 

Aus dem Gmelin Handbuch, 8. Auflage, Band 28, Teil 7 (1975) Seiten 126-132, geht hervor, daB beim 
Temperieren einer waBrigen Losung von Borax auf ca. 80° C stark hygroskopisches Tincalconit entsteht: 

Na,[B.O5(OH)4]-8H 2 0 > NaJftOrfOHM- 3 H 2 0 + 5 H 2 0 

Borax Tincalconit 

Ketten aus regelmaBig verzerrte Kettcn, metastabil, 

angeordneten Oktaedem sehr hygroskopisch 

Moglicherweise bindet das sehr hygroskopische Zwischenprodukt Ticalconit vorubergehend das in der letz- 
ten Phase des Eindampfens oder Trocknens, d. h., beim Ubergang von konzentrierter Losung oder Suspension zu 
Kristallbrei, freiwerdende Wasser und gibt es im konkreten Verlauf des Trocknens wieder ab. Dieser Mechanis- 
mus konnte die deutliche Verringerung des Spritzens bereits nach Zugabe geringer Mengen Borax zur konzen- 
trierten Losung oder Suspension erklaren. 

Ein wesentlicher Vorteil des erfindungsgemaBen Verfahrens besteht darin, daB auf konstruktive MaBnahmen 


Patentanspriiche 

1. Verfahren zum Eindampfen einer waBrigen, konzentrierten salzhaitigen Losung oder Suspension, da- 
durch gekennzeichnet, daQ zur Verhinderung und/oder Verminderung des Spritzens beim Eindampfvor- 
gang der Losung oder Suspension vor dem Eindampfen Borax in einer Menge von 5 bis 30 g pro Liter 
Losung oder Suspension zugegeben wird und daB das Eindampfen bei einer Temperatur zwischen 70 und 
150°C durchgefuhrt wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB das Eindampfen bei reduziertem Druck 
durchgefuhrt wird. 

3. Verfahren nach einem der Anspriiche t oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB die Losung oder Suspension 
-radioaktive Abfallsalzeenthalc ~~ ~~ ~~~~ 

4. Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, daB das Eindampfen in endlagerfahigen Behaltern 
durchgefuhrt wird. 

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, daB Behalter aus GuBeisen eingesetzt werden. 
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y an der einzusetzenden Vorrichtung, die den Zweck haben, das Spritzen beim Eindampfen zu verhindern, 

weitgehend oder vollstandig verzichtet werden kann. Borax ist eine sehr billige und ungiftige Chemikalie und 
wirkt bereits in geringen Mengen. Die Verfahrensfuhrung beim Eindampfen braucht nicht verandert zu werden. 
Das Oberteil des Eindampfgefafles und eventuel! angeschlossene Abgas- oder Absaugleitungen bleiben zumin- 
dest weitgehend frei von Ablagerungen. 5 

Weitere Vorteile des erfindungsgemaflen Verfahrens ergeben sich, wenn die waBrigen, konzentrierten, salz- 
haitigen Losungen oder Suspensionen radioaktive Abfallosungen darstellen. Solche Losungen wurden bisher 
uberwiegend durch Zementierung in eine feste Form gebracht, wobei sich das Volumen betrachtlich erhoht. Da 
aber in vielen Landern, etwa in Deutschland, kein Endlager zur sofortigen Einlagerung zur Verfugung steht, 
mussen die Zementgebiete auf unbestimmte Zeit zwischengelagert werden. Der Raumbedarf fur die Zwischen- j 0 
und Endlagerung kann betrachtlich reduziert werden, wenn das Eindampfen soldier Abfallosungen in endlager- 
fahigen Abschirmbehaltern, etwa aus GuBeisen, durchgefuhrt und der Trockenruckstand in diesen Behaltern 
gelagert wird. Beim erfindungsgemaflen Verfahren verbleibt das trockene Produkt im EindampfgefaB und wird 
nicht durch verspritzende Tropfchen in andere Anlagenteile transportiert. 

Die Erfindung wird im folgenden anhand von Durchfuhrungsbeispielen naher erlautert. 

Versuche wurden mit zwei Losungen durchgefuhrt, die der Zusammensetzung von konzentrierten radioakti- 
ven Abfallosungen mittlerer Aktivitat (MAWC, Medium Active Waste Concentrate) entsprach. Diese Losungen 
enthielten als Hauptbestandteil Natriumnitrat, daneben Nitrate von Aluminium, Calcium, Magnesium, Eisen, 
Zinn etc. sowie organische Komplexbiidner wie EDTA, Tartrate. Citrate, Oxalate, Tributylphosphat, Dibutyl- 
phosphat und Kerosin. Der Anteil der gelosten Salze betrug in einem Fall ca. 350 g/l, im andern Fall ca. 130 g/L 20 

Die verwendete Vorrichtung bestand im wesentlichen aus einem geschlossenen EindampfgefaB mit 1,51 
Fassungsvermdgen, einem Vorlagetank, in dem die Losungen auf einen pH von 9 eingestellt wurden und Borax 
beigemischt wurde und aus einer Abgasstrecke mit angeschlossener Vakuumpumpe. 

Das EindampfgefaB wurde durch ein Tauchbad beheizt. Durch Thermoelemente wurde die Temperatur der 
Losung oder Suspension bzw. des trockenen Produkts im EindampfgefaB bestimmt 25 
vj Die Eindampfversuche wurden bei ca. 80°C und einem Druck von ca. 200 mbar durchgefuhrt. Das trockene 

Produkt wurde anschlieBend auf ca. 150°C aufgeheizt. 

Ohne Zusatz von Borax war das Spritzen in der letzten Phase der Trocknung beim Obergang von konzentrier- 
ter Suspension zu Kristallbrei bzw. trockenem Produkt so stark, daB Ablagerungen in der Abgasstrecke 
auftraten. Dabei spielte keine Rolle, ob die gesamte Losung im EindampfgefaB vorgelegt wurde oder ob die 30 
Losung kontinuierlich in das EindampfgefaB eingeleitet wurde. 

Bereits ein Anteil von 5 g/l Borax in der verwendeten Losung reduzierte das Spritzen beim Eindampfen sehr 
stark. AuBerst gering war das Spritzen bei Boraxzusatzen ab 7,5 g/I. Ablagerungen in der Abgasstrecke der 
Versuchsapparatur traten bei Zusatz von Borax zur Losung nicht auf. 
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